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© Verfahren und Vorrichtung zur kontinuiertichen Herstellung von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin 
aus Lignocellulosematerialfen, 


© Die Erfindung betrifft ein abfallfrei und ohne Ver- spharendruck gewonnenen. 

wendung von Chemikaiien arbeitendes Verfahren so- 

wie eine Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung 

von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin aus Ligno- 
cellulosematerialien, die zu einer hohen Ausbeute an 

diesen Substanzen fuhren. Das Verfahren beruht auf 

einer zweistufigen kontinuierlichen Hydrolyse von 
^desintegriertem Lignocelfulosematerial unter Druck in 

einem ersten kontinuierlichen Hydrolysereaktor (5) 
jvjsowie einem nachgeschaiteten zweiten kontinuierli- 
00 chen Hydrolysereaktor (7), in dem eine zweistufige 
^Hydroiyse durchgefuhrt wird; die resultierende Su- 
^spension wird nach Abpressen der flussigen Phase, 
CO die den Hauptgehalt an 2-Furaldehyd enthalt, in ei- 
^ner Entspannungsvorrichtung (19) auf Atmospharen- 

druck entspannt und in einer E>ctraktionsvorrichtung 
^(22) extrahiert, wobei Lignin und Cellulose gewonnen 

werden. Der 2-Furaidehyd wird aus der flussigen 

Phase durch zweistufige Rektifikation unter Atmo- 
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Verfahren und Vorrichtung zur kontlnuierlfchen Herstellung von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin aus 

Llgnocellulosematerialien 


Die Erfindung betrifft ein Verfahren sowie eine 
Vorrichtung zur Herstellung von 2-Furaldehyd, Cel- 
lulose und Lignin aus Lignocellulosematerialien, 
insbesondere in der Landwirtschaft anfalienden Lig- 
nocellulosematerialien, z.B. Maiskolben, Stroh so- 
wie anderen Abfailprodukten von einjahrigen Pflan- 
zen, ferner auch aus Holz und Holzabfallen. 

Die wirtschaftliche Verwertung von Biomassen 
genieflt seit langem erhebliches soziales, wirt- 
schaftliches und energiepolitisches Interesse, ins- 
besondere im Bereich der Erzeugung von Lebens- 
mitteln und Chemikatien sowie in der Pharmazie 
und Landwirtschaft. Dabei konzentrieren sich die 
Forschungsaktivitaten sowohl auf die Sicherstellung 
einer zukunftigen Rohstoffbasis als auch auf die 
Entwicklung biliigerer, technologisch wie energe- 
tisch weniger anspruchsvoller und auch okologisch 
annehmbarer Herstellungstechnologien, die nach 
Moglichkeit ohne Abfalle durchfuhrbar sind. Zu 
derartigen Problemen gehort die Hydrolyse des 
Lignocellulose-Komplexes sowie die Abtrennung 
und Gewinnung der drei Hauptkomponenten dieses 
Komplexes, namlich der Hemicellulosen und deren 
Abbauprodukte 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin. 

Zur Ausnutzung von pflanzlichem Kohlenstoff 
in Form von Lignocellulosematerialien und zur Ge- 
winnung der angestrebten Endprodukte wurden 
Verfahren zur alkalischen oder sauren Hydrolyse 
am meisten untersucht und angewandt. 

Die Anwendung dieser Verfahren zur Verarbei- 
tung von Lignocellulosematerialien ist jedoch sehr 
kostenaufwendig, da die angewandten Laugen bzw. 
Sauren zuruckgewonnen bzw. neutralisiert werden 
mussen, was einen entsprechend gro/3en Reagens- 
verbrauch, hohe Investitionskosten sowie den Anfall 
erheblicher Mengen chemischer Abfallprodukte mit 
sich bringt. 

Etwa gleichzeitig mit der Entwicklung von Ver- 
fahren zur Hydrolyse von Lignocellulosematerialien 
mit verdunnten Sauren wurden Verfahren entwik- 
kelt, bei denen konzentrierte bzw. sehr konzentrier- 
te Sauren angewandt werden. So ist ein Verfahren 
bekannt, bei dem das mit 37-%iger Salzsaure be- 
feuchtete Lignocelluiosematerial der Gegenstrom- 
extraktion unterzogen wird. Dieses Verfahren latft 
sich durch Verwendung von 42-%iger Chlorwasser- 
stoffsaure und intensive Kuhlung der Reaktoren 
noch weiter verbessern. 

Nach einem anderen Verfahren wird zur Hydro- 
lyse gasformiger Chlorwasserstoff verwendet; da- 
bei wurde jedoch festgesteiit, da/J die angestrebte 
Hydrolyse erst bei einer Konzentration von Chlor- 
wasserstoff von mehr ais 90 % erreicht wird. Der 
gesamte Vorgang ist dabei in drei Stufen aufgeteilt: 


Die Absorption von Chlorwasserstoff. die Hydrolyse 
sowie die Desorption des Chlorwasserstoffs. 
Schwierigkeiten dieser Verfahrensweise bestehen 
insbesondere darin, da/3 bei dem Kontakt von 

5 Chlorwasserstoff mit feuchtem Lignocelluiosemate- 
rial erhebliche Warmemengen freigesetzt werden, 
wodurch das hydrolysierte Material eine ungeeig- 
nete Konsistenz erhalt und sich insbesondere nicht 
mehr fur eine Verarbeitung in Fluidschlchten bzw. 

70 Wirbelschichten eignet. Auf der anderen Seite wer- 
den ungenugend feuchte Rohstoffe mit nur gerin- 
ger Ausbeute hydrolysiert Die Problematik der Hy- 
drolyse von Lignocellulosematerialien wurde daher 
in zahlreichen experimentellen Arbeiten untersucht, 

75 urn optimale Bedingungen fur die Hydrolyse mit 
Chlorwasserstoff aufzufinden, insbesondere im Hin- 
blick auf die Aufbereitung des Rohmaterials und 
die Befeuchtung wahrend des Prozesses. Nachteile 
der Anwendung von gasformigem Chlorwasserstoff 

20 bestehen in den auftretenden Verlusten sowie dem 
Schwund und in der erheblichen Korrosionswir- 
kung, die aufwendige Matfnahmen und die Verwen- 
dung teurer Reaktormaterialien erfordert Die Korro- 
sion beeinfluflt entsprechend die Auswahl des Hy- 

25 drolysereagens. 

Daruber hinaus mussen bei der Mehrzahl der 
bisher bekannten Verfahren zur Hydrolyse von Lig- 
nocellulosematerialien noch Nachhydrolysierungs- 
schritte durchgefuhrt werden. Aufgrund dieser tech- 

30 nischen Schwierigkeiten und der Unwirtschaftlich- 
keit dieser Verfahren konnte bisher keine Technolo- 
gie fur die komplexe Nutzung der Produkte aus 
Pflanzen- und Hblzmassen angegeben werden, die 
sowohl in technoiogischer als auch in wirtschaftli- 

35 cher und okologischer Hinsicht auch nur einiger- 
ma/3en zufriedenstellend anwendbar ist. 

Lignocellulosematerialien konnen auch durch 
Anwendung von Mikroorganismen oder mit Enzy- 
men unter Dekristallisation und Hydrolyse aufge- 

40 schlossen werden. Auch diese Verfahren eignen 
sich bisher nicht fur eine wirtschaftliche Nutzung 
von Biomassen, insbesondere nicht fur den Auf- 
schlu/3 von Lignocellulosematerialien. 

Aufler von der angewandten Saure hangt der 

45 Verlauf der Hydrolyse von Lignocellulosemateria- 
lien in erheblichem Ma/te auch von den weiteren 
Bestandteilen des Reaktionsmediums ab. Die bis- 
her bekannten Herstellungsverfahren fur 2-Fural- 
dehyd (Furfural) sind uberwiegend einstufig; die 

so Hydrolyse der Pentosane sowie die Dehydratation 
der Pentosen wird in Druckanlagen bei einem 
Druck von 0,7 bis 1,8 MPa durchgefuhrt; dabei 
werden ggfs. Katalysatoren, meistens Mineralsau- 
ren, eingesetzt, wobei die im Proze/3 freigesetzten 
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Sauren, vor allem Essigsaure und Ameisensaure, 
ais Kataiysatoren wirken. 

Alle bekannten Verfahrensweisen sind mit einer 
Reihe von Nachteilen behaftet, vor aliem den fol- 
genden: 

- Die Ausbeute an 2-Furaldehyd erreicht nicht ein- 
mal 50 %, bezogen auf den Pentosan-Gehalt; 

- die angewandten Druckreaktoren sind sowohl hin- 
sichtlich der zu verwendenden Materialien als auch 
hinsichtlich ihrer Konstruktion aufwendig und arbei- 
ten diskontinieriich; Dosierung von Reaktanten so- 
wie die Entleerung solcher Reaktoren sind appara- 
tiv anspruchsvoll; die Reaktorgro/te unterliegt er- 
heblichen Einschrankungen, was sich wiederum in 
hohen Investitionskosten wie auch in hohen Be- 
triebskosten widerspiegeit; 

- eine Ruckfuhrung und Ausnutzung der Abfallwar- 
me ist bisher nicht rnogtich; die bekannten Verfah- 
ren sind mit einem hohen Energieverbrauch ver- 
bunden; 

- die Konzentration von 2-Furaidehyd in den anfai- 
lenden Kondensaten ist verhaltnismaflig gering, 
weshaib fur seine Isolierung erhebliche Warme- 
mengen aufgewendet werden mussen; 

- der Lignocellulose-Abfall weist einen betrachtli- 
chen Feuchtigkeitsgehait auf; er konnte bisher nicht 
in zufriedenstellender Weise genutzt werden; bei 
Verfahren, bei denen der Lignocellulose-Abfall trok- 
kener anfallt, wird er ledigiich ais Energiequeile 
durch Verbrennung verwendet; 

- in einem drucklosen Fluidsystem konnen nur 
schutt- bzw. rieselfahige, partikeiformige pflanzli- 
che Materialien verarbeitet werden. Feiner Fiug- 
staub aus nichtkiassierten Rohmateriaiien verstopft, 
zusammen mit Kondensationsprodukten von 2-Fu- 
raldehyd, allmahlich bestimmte Teiie der Vorrich- 
tungen, was einen kontinuierlichen Betrieb er- 
schwert und die Betriebsfahigkeit beeintrachtigt 
Eine Verminderung der Kondensation von 2-Fural- 
dehyd in einem Inertgasstrom oder das Eindringen 
von Luftsauerstoff in die Vorrichtungen beim Eindo- 
sieren des partikelformigen Ausgangsmaterials ver- 
ringern die Ausbeute an 2-Furaldehyd; 

- die in sehr hoher Verdtinnung anfallenden Losun- 
gen der bisher bekannten Prozesse sind nur unter 
hohem Energieaufwand aufzuarbeiten; 

- die Anwendung von Mineralsauren bei den bisher 
bekannten Prozessen erschwert die Abtrennung 
von 2-Furaldehyd aus dem Reaktionsgemisch; 

- ein Nachteil des aus Abfaiien bei der industriellen 
Delignifizierung isolierten Lignins besteht darin, da/3 
es nur geringe Loslichkeit aufweist, strukturell er- 
heblich verandert und mit Delignifizierungschemi- 
kaiien verunreinigt ist; 

- weitere Nachteile bei der Gewinnung von Lignin 
durch herkommliche Hydrolyseprozesse liegen im 
hohen Kondensationsgrad des erhaitenen Lignins, 
in der niedrigen Ausbeute sowie dem Vorliegen 
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von geloster Hemiceiiulose-Komponente als Be- 
gleitmateriai in den isolierten Ligninen in einer 
Menge von 10 bis 20 %. 

Der Erfindung iiegt die Aufgabe zugrunde, ein 

5 wirksames, technisch einfaches und wirtschaftlich 
arbeitendes Verfahren zur Gewinnung von 2-Fural- 
dehyd, Cellulose und Lignin zur Nutzung entspre- 
chender Phytomassen, insbesondere in der Land- 
wirtschaft. der Lebensmittelindustrie, der Pharma- 

10 zie sowie der Chemie, und eine entsprechende 
Vorrichtung hierfur anzugeben, bei denen die oben 
erlauterten Nachteile des Stands der Technik ver- 
mieden sind; die Gewinnung der drei angestrebten 
Produkte soli dabei kontinuierlich und abfatlfrei in 

75 einem thermischen Drucksystem durch Hydrolyse 
ohne Verwendung von Alkalien oder Sauren durch- 
gefuhrt werden und hohe Ausbeuten an 2-Fural- 
dehyd, Cellulose und Lignin ermogiichen. 
Die Aufgabe wird anspruchsgema/3 gelost. 

20 Die Unteranspruche betreffen vorteilhafte Aus- 

fuhrungsformen der Erfindungskonzeption. 

Das erfindungsgemafle Verfahren zur kontinu- 
ierlichen Herstellung von 2-Furaldehyd, Cellulose 
und Lignin aus Lignocellulosematerialien ist ge- 

25 kennzeichnet durch foigende Schritte: 

(A) Mischen des auf eine TeiIchengro/3e von 
etwa 2 bis etwa 10 mm zerkleinerten Lignoceilulo- 
semateriais mit Wasser in einem Massenverhaitnis 
Lignocellulosematerial/Wasser von 1:5 bis 1:10 zu 

30 einer Suspension, 

(B) Quellung der Suspension bei 70 bis 90 

°C, 

(C) Abpressen eines Teils des Wassers aus 
der Suspension, 

35 (D) erste kontinuierliche Hydrolyse der ge- 

quollenen Suspension unter Druck bei 115 bis 135 
*C, 

(E) Abpressen der Flussigkeit an der Su- 
spension, 

40 (F) zweite kontinierliche Hydrolyse unter 

Druck 

- in einer ersten Phase bei 160 bis 180 'C und 
anschlie/tend 

- in einer zweiten Phase bei 200 bis 235 " C 

45 (G) Abpressen der die Hauptmenge 2-Fural- 

dehyd enthaltenden Flussigkeit aus der Suspension 
und Gewinnung des 2-Furaidehyds, 

(H) Druckabsenkung auf Atmospharendruck 

und 

so (I) Extraktion des zerfallenen, unloslichen 

Lignocelluloserestmaterials unter Gewinnung von 
Lignin und Cellulose. 

Die Quellung in Stufe B wird vorteilhaft wah- 
55 rend einer Zeitdauer von 20 bis 180 min durchge- 
fuhrt. Die erste kontinuierliche Hydrolyse in Stufe D 
erfoigt vorteilhaft wahrend 10 bis 20 min, wahrend 
die erste Phase der zweiten kontinuierlichen Hydro- 
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lyse in Stufe F vorzugsweise 10 bis 15 min und die 
zweite Phase der zweiten kontinuierlichen Hydroly- 
se in Stufe F vorzugsweise 0,5 bis 3 min durchge- 
fuhrt werden. 

Die erfindungsgemafle Vorrichtung zur kontinu- 
ierlichen Herstellung von 2-Furaldehyd, Cellulose 
und Lignin aus Lignoceilulosematerialien, die sich 
insbesondere zur Durchfuhrung des obigen Verfah- 
rens eignet, ist gekennzeichnet durch 

- einen Speicherbehalter fur trockenes Lignoceilu- 
losematerial, 

- einen auf mindestens 70 bis 90 # C beheizbaren 
Suspensionsvorratsbehalter, der vom Speicherbe- 
halter beschickbar und mit einem Wasserspeicher 
verbunden ist und zur Quellung des darin einge- 
fuhrten Lignoceilulosemateriais dient, 

- eine Fullpresse, die mit dem unteren Teil des 
Suspensionsvorratsbehalters verbunden ist und 
zurn Abpressen eines Teiis des Wassers aus der 
Suspension des Lignoceilulosemateriais dient und 
ggfs. eine Ruckfuhreinrichtung zur Ruckfuhrung 
der abgepreflten Flussigkeit in den Suspensions- 
vorratsbehalter aufweist, 

- einen mit dem Ausgang der Fullpresse verbunde- 
nen ersten kontinuierlichen, unter Druck arbeiten- 
den Hydrolysereaktor mit einer Einrichtung zurn 
Einfuhren von Flussigkeit unter Druck zur Behei- 
zung und Druckerzeugung, 

- eine mit dem Ausgang des Hydrolysereaktors 
verbundene Uberfuhrungspresse zur Abtrennung 
von Flussigkeit aus der Suspension aus dem Hy- 
drolysereaktor und Oberfuhrung der abgepreflten 
Suspension sowie der abgetrennten Flussigkeit in 
den nachgeschalteten Proze/3, 

- einen mit dem Ausgang der Uberfuhrungspresse 
verbundenen zweiten kontinuierlichen Hydrolysere- 
aktor mit zwei Einrichtungen zurn Einfuhren der 
von der Uberfuhrungspresse abgetrennten Flussig- 
keit unter Druck zur Beheizung und Druckerzeu- 
gung, wobei die erste Einrichtung am Eingang des 
Hydrolysereaktors unmittelbar nach dem Ausgang 
der Uberfuhrungspresse und die zweite Einrichtung 
in Stromungsrichtung danach, vorzugsweise im Be- 
reich zwischen Mitte und Ende des Hydrolysereak- 
tors, angeordnet sind, 

- eine mit dem Ausgang des zweiten Hydrolysere- 
aktors verbundene Ausdruckpresse zur Abtrennung 
von Flussigkeit aus der Suspension aus dem zwei- 
ten Hydrolysereaktor und Oberfuhrung der abge- 
pretften Suspension in den nachgeschalteten Pro- 
ze/3, 

- eine mit dem Ausgang der Ausdruckpresse ver- 
bundene Entspannungseinrichtung zur Entspan- 
nung der eingefuhrten Suspension des aufge- 
schiossenen Lignoceilulosemateriais auf Atmospha- 
rendruck mit einer Dampfabfuhrungseinrichtung, 

- eine mit dem Ausgang der Entspannungseinrich- 
tung verbundene Extraktionsvorrichtung zur Extrak- 


tion des Lignins aus der eingefuhrten Suspension 
und Gewinnung des Lignins und der Cellulose, 

- eine unter Atmospharendruck arbeitende erste 
Rektifizierkolonne, deren Eingang mit dem Flussig- 

5 keitsausla/J der Ausdruckpresse sowie mit der 
Dampfabfuhrungseinrichtung der Entspannungsein- 
richtung verbunden ist, 

- eine uber einen Kondensator mit dem Kopf der 
Rektifizierkolonne verbundene Abscheidevorrich- 

70 tung fur 2-Furaldehyd zur Phasentrennung einer 2- 
Furaldehyd- und einer Wasserphase 
sowie 

- eine mit dem Ausgang fur 2-Furaldehyd der Ab- 
scheidevorrichtung verbundene zweite Rektifizier- 

rs kolonne, deren Kopfteil uber einen Kondensator mit 
dem Eingang der Abscheidevorrichtung und deren 
Auslai3 mit einem Speicher fur 2-Furaldehyd ver- 
bunden ist. 

Die Druckflussigkeit mit dem Hauptanteil des 

20 2-Furaldehyds durchlauft nach teilweiser Abkuh- 
lung die erste Rektifizierkolonne, in der eine azeo- 
trope Rektifizierung des 2-Furaldehyds stattfindet 
und die durch Expansion entstandenen, mit 2-Fu- 
raldehyd angereicherten Dampfe kondensiert wer- 

25 den; das Kondensat wird in der Abscheidevorrich- 
tung, die ahniich wie ein Scheidetrichter arbeitet, in 
eine 2-Furaldehyd- und eine Wasserphase aufge- 
trennt, wobei die 2-Furaidehydphase in der nach- 
geschalteten zweiten Rektifizierkolonne aufkonzen- 

30 triert und der 2-Furaldehyd nachgereinigt wird. 

Dabei ist vorteilhaft, wenn in die erste Rektifi- 
zierkolonne neben der von der Ausdruckpresse 
kommenden Druckflussigkeit mit dem Hauptanteil 
des 2-Furaldehyds auch der Dampf von der Ent- 

35 spannungseinrichtung, der einen Restgehalt an 2- 
Furaldehyd enthalt und bei der Expansion auf At- 
mospharendruck entsteht, in die erste Rektifizierko- 
lonne eingefuhrt wird. 

Erfindungsgema/3 ist es ferner vorteilhaft, den 

40 nach der Entspannung auf Atmospharendruck vor- 
liegenden, zerfallenen unloslichen Lignocellulose- 
rest mit einem Extraktionsmittel zu extrahieren, vor- 
teilhaft mit einer wasserigen oder wasserig-ethano- 
lischen Ammoniaklosung und/oder mit Aceton. 

45 Nach einer vorteiihaften Ausfuhrungsform der 

Erfindung wird die in den zweiten Hydrolysereaktor 
eingefuhrte Flussigkeit, die auch zur Beheizung 
und zur Druckerzeugung dient, von der Uberfuh- 
rungspresse zurn zweiten Hydrolysereaktor durch 

so einen Warmeaustauscher hindurchgeieitet, in dem 
sie auf 130 bis 144 * C erhitzt wird; dieser Warme- 
austauscher wird vorteilhaft mit der Flussigkeit be- 
trieben, die aus der Ausdruckpresse nach dem 
zweiten Hydrolysereaktor austritt und die, da sie 

55 die Hauptmenge an 2-Furaldehyd enthalt, in die 
erste Rektifizierkolonne eingeieitet wird; die in den 
zweiten kontinuierlichen Hydrolysereaktor eingelei- 
tete Flussigkeit wird ferner nach einer bevorzugten 
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Ausfuhrungsform in einer Heizeinrichtung nacher- 
hitzt, in der zugleich die Aufteilung in die beiden 
Teilstrome erfolgt Im zweiten Hydrolysereaktor fin- 
det entsprechend eine zweistufige Hydrolyse statt. 


Beispiel 

Die Durchfuhrung des erfindungsgemaflen Ver- 
fahrens wird im folgenden unter Bezug auf eine 
vorteilhafte Ausfuhrungsform der erfindungsgema- 
fien Vorrichtung anhand der Zeichnung naher er- 
lautert. 

Bei dem kontinuieriich durchgefuhrten Proze/3 
werden 500 kg Eingangs-Trockensubstanz/h durch- 
gesetzt. 

Das lose gelagerte Lignocellulose-Grundmateri- 
ai, d.h. der eingesetzte Rohstoff, z.B. Maiskolben, 
Stroh, udgl., wird, beispielsweise mit einem Greifer- 
kran, zu einer Zufuhreinrichtung befordert, an de- 
ren Austritt sich ein magnetischer Separator zur 
Abtrennung eventuell vorhandener unerwunschter 
ferromagnetischer Beimischungen befindet, und 
von dort mit einer Transporteinrichtung zu einer 
Schneidemaschine und Schlagmuhie gefordert, wo 
die Eingangs-Trockensubstanz auf eine Partikeigro- 
Be von etwa 2 bis etwa 10 mm zerkleinert wird. 
Dieses Materia! wird weiter pneumatisch in den 
Speicherbehaiter 1 gefordert, von wo es kontinuier- 
iich in einer Menge von 500 kg/h in den Suspen- 
sionsvorratsbehalter 2 eingebracht wird, in den aus 
dem Wasserspeicher 3 Industriewasser in einer 
Menge von 250 kg/h zugefuhrt wird; dabei iiegt ein 
Massenverhaltnis von 
Lignocelluiosematerial/Wasser von 1:7 bis 1:10 vor. 

Die erhaltene Suspension wird mit Abdampf 
auf eine Temperatur von 70 bis 90 *C bei einer 
Verweiizeit von mindestens 20 bis 180 min er- 
warmt, wobei es zu einem Quellen der Trocken- 
substanz kommt. Anschlieflend wird die gequoilene 
Suspension aus dem unteren Teil des Suspen- 
sionsvorratsbehaiters 2 in die Fuilpresse 4 gefor- 
dert, in der Wasser in einer Menge von etwa 4700 
kg/h abgepre/H wird, das in den Suspensionsvor- 
ratsbehalter 2 umgepumpt wird. Das suspendierte 
Lignocellulosematerial gelangt dann durch die Fuil- 
presse 4 in Form eines Suspensionspfropfens bei 
einem Massenverhaltnis 
Lignocellulosematerial/Wasser von 1:0,6 bis 1:1 in 
einem Durchsatz von 800 kg/h, wovon 500 kg/h 
Trockensubstanz und 300 kg/h Wasser sind, in den 
ersten kontinuieriich betriebenen Hydrolysereaktor 
5, in dem die Suspension durch Einspritzen einer 
auch zur Beheizung und Druckerzeugung dienen- 
den Flussigkeit, insbesondere von der ersten Rekti- 
fizierkolonne ruckgefuhrter wasseriger Phase, mit 
einer Temperatur von 115 bis 150 ° C t im Bei- 
spielsfalle 146 'C, kontinuieriich auf einer Hydroly- 


setemperatur von 130 *C gehalten wird; hierbei 
iiegt ein Massenverhaltnis 

Lignocelluiosematerial/Wasser von 1:1,5 bis 1:3 bei 
einem Massendurchsatz von 1200 kg/h vor. Nach 

5 Durchlauf der Suspension durch den ersten Hydro- 
lysereaktor 5 bei einer Verweiizeit von 10 bis 20 
min geht die Suspension durch die Uberfuhrungs- 
. presse 6 in Form eines Suspensionspfropfens in 
den zweiten kontinuierlichen Hydrolysereaktor 7 

jo uber, und zwar bei einem Durchsatz von 635 kg/h, 
wovon 397 kg/h auf Trockensubstanz, 221 kg/h auf 
Wasser und 17 kg/h auf Xylose entfallen. In der 
Uberfuhrungspresse 6 wird ferner flussige Phase in 
einer Menge von 1365 kg/h abgepreflt, wovon 1265 

75 kg/h auf Wasser und 100 kg/h auf Xylose entfallen. 
Diese abgepretfte Flussigkeit lauft durch den er- 
sten Warmeaustauscher 8 hindurch, in dem sie 
durch die Flussigkeit von 130 auf 144 °C erwarmt 
wird, die mit der Ausdruckpresse 9 am Ausgang 

20 des zweiten Hydrolysereaktors 7 aus dem Hydroly- 
segemisch abgepre/St wird. 

Aus dem ersten Warmeaustauscher 8 gelangt 
die Flussigkeit in eine Heizeinrichtung 10, die als 
Rohrenofen ausgebildet ist und in der sie zur Ein- 

25 spritzung in den zweiten Hydrolysereaktor 7 na- 
cherhitzt wird. In der Heizeinrichtung 10 erfolgt 
zugleich die Aufteilung in zwei Teilstrome 11 und 
12, wobei der Teiistrom 11 eine Temperatur von 
200 °C besitzt und ein Durchsatz von 910 kg/h 

30 vorliegt; der Teiistrom 12 besitzt eine Temperatur 
von 230 9 C bei einem Durchsatz von 455 kg/h. Der 
Teiistrom 11 wird in den Suspensionspfropfen hin- 
ter dem Austritt der Uberfuhrungspresse 6 in den 
Hydrolysereaktor 7 eingefuhrt wahrend der Teil- 

35 strom 12 in einer Position eingefuhrt wird, der 
naher zur Ausdruckpresse 9 Iiegt. Bei dieser zwei- 
ten Hydrolyse Iiegt ein Massenverhaltnis 
Lignocellulosematerial/Wasser von 1:1,5 bis 1:1,3 
vor. 

40 Im zweiten kontinuierlichen Hydrolysereaktor 7 

wird der Suspensionspfropfen zerstort und die Su- 
spension im ersten Teil durch Einspritzen des Teil- 
stroms 11 der auch zur Beheizung und Drucker- 
zeugung dienenden Flussigkeit bei einer Verweil- 

45 zeit von 10 bis 18 min auf 150 bis 180 *C er- 
warmt; beim Durchlaufen des anschfie/3enden Teils 
des Hydrolysereaktors 7 wird die Suspension durch 
den eingespritzten zweiten Teiistrom 12 bei einer 
Verweiizeit von 0,5 bis 3 min auf 200 bis 235 " C 

so erwarmt. Gleichzeitig wird dem zweiten Hydrolyse- 
reaktor 7 Warme aus einer (nicht dargestellten) 
externen Quelle zugefuhrt. 

Aus dem zweiten kontinuieriich betriebenen 
Hydrolysereaktor 7 gelangt die Suspension in die 

55 Ausdruckpresse 9, in deren erstem Teil die bereits 
erwahnte flussige Phase einer Temperatur von 230 
*C in einer Menge von 1365 kg/h abgepreflt wird, 
wovon 1301 kg/h auf Wasser und 64 kg/h auf 2- 


5 


<EP , 0346836A2J > 


9 


EP 0 346 836 A2 


10 


Furaldehyd entfallen. Die Flussigkeit wird dann im 
Warmeaustauscher 8 auf 190 bis 205 *C abge- 
kuhlt und zur unter Atmospharendruck arbeitenden 
ersten Rektifizierkolonne 13 geleitet, die vollig 
durch Eigenwarme erwarmt wird. In der ersten 
Rektifizierkotonne entsteht Dampf einer Temperatur 
von 100 "C, ggfs. bis zu 80 *C, durch die Expan- 
sion; die abgekuhlten Dampfe, die in der Rektifi- 
zierkotonne 13 mit 2-Furaldehyd angereichert wur- 
den, gelangen uber ihren Kopfteil zum ersten Kon- 
densator 14 in einer Menge von 375 kg/h, wovon 
300 kg/h auf Wasser und 73 kg/h auf 2- Furaldehyd 
entfallen. Das Kondensat gefangt in der angegebe- 
nen Menge, ggfs. uber einen Kuhler, zu der Ab- 
scheidevorrichtung 15 fur 2-Furaldehyd, die schei- 
detrichterartig ausgebiidet ist und wo es zu einer 
Trennung der 2-Furaldehydphase von der Was- 
serphase kommt. Der 2-Furaldehyd wird aus der 
Abscheidevorrichtung 15 in eine zweite Rektifizier- 
kolonne 16 eingefuhrt, die von auflen beheizt wird 
und in der der 2-Furaldehyd aufkonzentriert und 
nachgereinigt wird. Das Konzentrat gelangt in einen 
mit Kuhlwasser 20 gekuhlten Warmeaustauscher 
17, dessen Wasserauslai3 mit dem Wasserspeicher 
3 verbunden ist, und tritt von dort in den Speicher 
18 fur 2-Furaidehyd ein. Zwischen der Rektifizier- 
kolonne 16 und der Abscheidevorrichtung 15 ist ein 
zweiter Kondensator 21 vorgesehen, der, ebenso 
wie der erste Kondensator 14, an ein (nicht darge- 
stelltes) Kuhlsystem angeschlossen ist. Der Auslatf 
des Kondensators 21 ist an die Abscheidevorrich- 
tung 15 angeschlossen. 

Der unlosliche Lignocelluloserest, der aus der 
Ausdruckpresse 9 in Pfropfenform austritt, gelangt 
von dort in die Entspannungsvorrichtung 19, wo 
unter Expansion Entspannung auf Atmospharen- 
druck eintritt. Dabei zerfallt das Lignocellulosema- 
terial. Der expandierte Dampf wird uber eine (nicht 
dargestellte) Leitung uber den Suspensionsvorrats- 
behalter 2 zur ersten Rektifizierkolonne 13 geleitet, 
um auch den darin enthaltenen Gehalt an 2-Fural- 
dehyd dadurch zu gewinnen. 

Der zerfallene, unlosliche Lignocelluloserest 
wird dann aus der Entspannungsvorrichtung 19 in 
eine Extraktionsvorrichtung 22 ubergefuhrt, in der 
das Lignin extrahiert und damit Lignin und Cellulo- 
se gewonnen werden. Als Extraktionsmittel werden 
wasserige oder wasserig-ethanolische Ammonia- 
klosungen bzw. Aceton verwendet; die^ Extraktion 
erfolgt bei Temperaturen von 15 bis 40 * C. 

Das Massenverhaltnis 
Lignocellulosematerial/Wasser liegt in beiden Hy- 
drolysereaktoren im Bereich von 1:3. Der Wasser- 
speicher 3 wird mit Wasser aus dem zweiten War- 
meaus tauscher 17 gefuilt. Er ist ferner mit dem 
Flussigkeitsauslafl der ersten Rektifizierkolonne 13 
verbunden, der uber die Heizeinrichtung 10 auch 
mit dem FlussigkeitseinlaiJ des ersten Hydrolysere- 


aktors 5 verbunden ist. 

Auf die beschriebene Weise ist es moglich, 
hohe Ausbeuten der angestrebten Produkte zu er- 
reichen: 

5 - 2-Furaldehyd mit einer Ausbeute von etwa 15 %, 
bezogen auf die Masse an Eingangs-Trockensub- 
stanz des Lignoceilulosematerials, was 55 bis 62 % 
der theoretischen Ausbeute entspricht, d.h. etwa 
150 kg/t; 

70 - Cellulose in einer Ausbeute von 80 bis 90 % der 
theoretischen Ausbeute, d.h. etwa 330 kg/t; 
- Lignin in einer Ausbeute von 75 bis 90 % der 
theoretischen Ausbeute, d.h. in einer Menge von 
etwa 130 kg/t. 

75 Die Erfindungskonzeption fuhrt zu einer bedeu- 

tenden Senkung der Betriebskosten bzw. der auf 
die Masse der Eingangs-Trockensubstanz bezoge- 
nen Verarbeitungskosten im Vergleich mit her- 
kommlichen Systemen um 35 bis 55 %, wobei 

20 zugleich hohere Produktqualitat erzielt wird. Das 
Verfahren und die Vorrichtung arbeiten ferner aus 
okologischer Sicht vollig umweltfreundlich, da kei- 
ne Abfallprodukte entstehen. 

Weitere Vorteile der Erfindungskonzeption sind 

25 darin zu sehen, da/3 die bisherigen, mit zahlreichen 
Nachteilen behafteten kataiytischen Systeme bei 
der Herstellung von 2-Furaldehyd aus Lignocellulo- 
sematerialien, d.h. insbesondere Mineralsauren, die 
in alien bisherigen Prozessen angewandt wurden, 

30 durch ein kombiniertes Warme-Druckhydroly sesy- 
stem ersetzt sind, bei dem eine hohere Hydroiyse- 
temperatur und ein hdherer Druck bei zugleich 
kurzen Verweilzeiten die hydroiytische und deh- 
ydratisierende Wirkung der Mineralsauren erset- 

35 zen. 

Das erfindungsgemafle, in wasserigem Milieu 
arbeitende kontinuierliche System erleichtert ferner 
die Abtrennung des 2-Furaldehyds aus dem Reak- 
tionsgemisch unter Erzielung hdherer Ausbeuten 

40 als im Stand der Technik, wobei zugleich ein gerin- 
geres Massenverhaltnis (Hydromodul) 

Lignocellulosematerial/Wasser aufgrund der kurzen 
Verweilzeiten in den beiden Hydrolysereaktoren er- 
moglicht wird, die auch durch die hohe Temperatur 

45 von bis zu 235 'C erzielt wird. Ferner ist die 
Abtrennung des 2-Furaldehyds energetisch wesent- 
lich gunstiger als bei bisherigen Verfahren. 

Das erfindungsgema/te Verfahren ermoglicht 
gegenuber herkommlichen Systemen mit Katalyse 

so durch Einwirkung von Mineralsauren die Gewin- 
nung von reaktivem, unkondensiertem Lignin, das 
zur Herstellung von Kunstharzen, Kunststoffen so- 
wie als aktives Additiv bei der Herstellung von 
Kautschuk und Gummi vorteilhaft verwendet wer- 

55 den kann. 

Das reaktive Lignin ist in organischen Losungs- 
mitteln gut ioslich und kann leicht in hoher Reinheit 
von den ubrigen Komponenten des Reaktionsge- 
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mischs abgetrennt werden. Die anfallende Cellulo- 
se kann ferner als sehr reine, energiehaltige Kom- 
ponente beispielsweise zur Tierfutterung verwendet 
oder zu Zuckerlosungen weiterverarbeitet werden. 

Das erfindungsgema/Je Verfahren sowie die er- 
findungsgemafle Vorrichtung sind folglich in sehr 
breitem Ma/te anwendbar, wobei Gleiches auch fur 
die erzielten Reaktionsprodukte gilt. 

Die erfindungsgema/Je Technologie laflt sich 
insbesondere im Bereich der Landwirtschaft bei der 
Verarbeitung pflanzlicher Abfallprodukte, d.h. insbe- 
sondere von Abfallen aus der Primarproduktion, 
wie etwa von Maiskolben, verschiedenen Arten von 
Stroh sowie anderen Abfallprodukten einjahriger 
Pflanzen, vorteilhaft anwenden. Durch die optimale 
Verarbeitung und Ausnutzung der Hauptkomponen- 
ten von Lignocellulosematerialien sind landwirt- 
schaftliche Nebenproduktionen moglich, mit denen 
die Effektivitat der landwirtschaftlichen Produktion 
erheblich gesteigert werden kann. Gleiches gilt 
auch etwa fur die Forstwirtschaft, wo Holzabfalle 
entsprechend aufgearbeitet werden konnen, ferner 
fur Cellulosefabriken. 

Der 2-Furaldehyd kann in breiter Weise ver- 
wendet werden, besonders auch in der Bauindu- 
strie, bei der Herstellung von Furan-Plastbeton so- 
wie der Herstellung von Fural-Bodenbelagen. In der 
Chemie sind Verwendungsmoglichkeiten bei der 
Herstellung von Herbiziden, Lacken, Kittmaterialien, 
Impragnierungssystemen udgl. gegeben, im Ma- 
schinenbau bei der Herstellung von Gutfkernen und 
Guflformen fur Gieflereizwecke, ferner in der phar- 
mazeutischen Industrie, in der Petrochemie u.v.a. 

Die resultierenden Hydrolysate konnen ferner 
vorteilhaft in der Futtermittelindustrie, z.B. in Kom- 
bination mit Futtereiweiflmaterialien, in der mikro- 
biologischen Industrie, bei der Herstellung von 
Substraten udgl., sowie ferner in der pharmazeuti- 
schen Industrie bei der Herstellung reiner Zucker, 
reiner Glucose, von Xylose udgl., sowie in der 
Lebensmittelindustrie vorteilhaft verwendet werden. 


Anspruche 

1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung 
von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin aus Ligno- 
cellulosematerialien, 

gekennzeichnet durch folgende Schritte: 

(A) Mischen des auf eine Teilchengro/te von 
etwa 2 bis etwa 10 mm zerkieinerten Lignocellulo- 
sematerials mit Wasser in einem Massenverhaltnis 
Lignocellulosemateriai/Wasser von 1:5 bis 1:10 zu 
einer Suspension, 

(B) Quellung der Suspension bei 70 bis 90 

°C, 

(C) Abpressen eines Teils des Wassers aus 
der Suspension, 


(D) erste kontinuierliche Hydrolyse der ge- 
quollenen Suspension unter Druck bei 115 bis 135 
'C, 

(E) Abpressen der Fiussigkeit an der Su- 
5 spension, 

(F) zweite kontinuierliche Hydrolyse unter 

Druck 

- in einer ersten Phase bei 160 bis 180 * C und 
anschlietfend 
70 - in einer zweiten Phase bei 200 bis 235 " C, 

(G) Abpressen der die Hauptmenge 2-Fural- 
dehyd enthaltenden Fiussigkeit aus der Suspension 
und Gewinnung des 2-Furaldehyds, 

(H) Druckabsenkung des verbliebenen Ligno- 
75 celluloserestmateriais auf Atmospharendruck und 

(I) Extraktion des zerfallenen, unloslichen 
Lignoceliuloserestmaterials unter Gewinnung von 
Lignin und Cellulose. 

20 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 

kennzeichnet, datf die Quellung in Stufe B 20 bis 
180 min und/oder die erste kontinuierliche Hydroly- 
se in Stufe D 10 bis 20 min und/oder die erste 
Phase der zweiten kontinuierlichen Hydrolyse in 

25 Stufe F 10 bis 15 min und/oder die zweite Phase 
der zweiten kontinuierlichen Hydrolyse in Stufe F 
0,5 bis 3 min durchgefuhrt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die Extraktion des Lignins in 

30 Stufe I mit wasseriger Ammoniaklosung, wasserig- 
ethanolischer Ammoniaklosung und/oder mit Ace- 
ton als Extraktionsmitteln durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 
3, dadurch gekennzeichnet, da/3 in Stufe G aus der 

35 abgepreflten Flus sigkeit 2-Furaldehyd durch azeo- 
trope Rektifizierung, Abtrennung des 2-Furaldehyds 
aus dem erhaltenen Kondensat und ggfs. anschlie- 
/3ende zweite Rektifizierung gewonnen wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch ge- 
40 kennzeichnet, da/3 die erste, azeotrope Rektifizie- 
rung in Stufe G unter Atmospharendruck durchge- 
fuhrt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet, da5 der in Stufe H anfallende, 2- 

45 Furaldehyd enthaltende Dampf in die Stufe der 
ersten, azeotropen Rektifizierung eingefuhrt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 
6, dadurch gekennzeichnet, da£ die in Stufe E 
nach der ersten kontinuierlichen Hydrolyse erhalte- 

so ne, unter Druck stehende Fiussigkeit unter Nacher- 
hitzung in zwei Teiistrome aufgeteilt wird, wobei 
ein Teilstrom mit einer niedrigeren Temperatur in 
die erste Phase der Stufe F und der andere Teil- 
strom mit gegenuber dem ersten Teilstrom hoherer 

55 Temperatur in die zweite Phase der Stufe F der 
zweiten kontinuierlichen Hydrolyse eingefuhrt wird. 
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8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch ge- 
kennzeichnet dafi die in Stufe E nach der ersten 
kontinuierlichen Hydrolyse erhaltene Flussigkeit zu- 
nachst in einem Wairmeaustauscher vorerhitzt wird, 
insbesondere auf 130 bis 144 ' C, der durch die in 
Stufe G anfallende FlUssigkeit beheizt wird, und 
anschlieflend unter Aufteiiung in die beiden Teil- 
strdme nacherhitzt wird, wobei insbesondere der 
erste Teilstrom auf etwa 200 * C und der zweite 
Teiistrom auf etwa 230 * C erhitzt werden. 

9. Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung 
von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin aus Ligno- 
cellulosematerialien, insbesondere zur Durchfuh- 
rung des Verfahrens nach einem der AnsprCiche 1 
bis 8, 

gekennzeichnet durch 

- einen Speicherbehalter (1) fur trockenes Lignocel- 
* luiosematerial, 

- einen auf mindestens 70 bis 90 " C beheizbaren 
Suspensionsvorratsbehalter (2), der vom Speicher- 
behalter (1) beschickbar und mit einem Wasser- 
speicher (3) verbunden ist und zur Quellung des 
darin eingefuhrten Lignoceilulosematerials dient, 

- eine Fullpresse (4), die mit dem unteren Teil des 
Suspensionsvorratsbehaiters (2) verbunden ist und 
zum Abpressen eines Teils des Wassers aus der 
Suspension des Lignoceilulosematerials dient und 
ggfs. eine Ruckfuhreinrichtung zur Ruckfuhrung 
der abgepreCten FlUssigkeit in den Suspensions- 
vorratsbehalter (2) aufweist, 

- einen mit dem Ausgang der Fullpresse (4) ver- 
bundenen ersten kontinuierlichen, unter Druck ar- 
beitenden Hydrolysereaktor (5) mit einer Einrich- 
tung zum Einfuhren von FlUssigkeit unter Druck zur 
Beheizung und Druckerzeugung, 

- eine mit dem Ausgang des Hydrolysereaktors (5) 
verbundene Uberfuhrungspresse (6) zur Abtren- 
nung von FlUssigkeit aus der Suspension aus dem 
Hydrolysereaktor (5) und Oberfuhrung der abge- 
preflten Suspension sowie der abgetrennten Flus- 
sigkeit in den nachgeschalteten Proze/3, 

- einen mit dem Ausgang der Uberfuhrungspresse 
(6) verbundenen zweiten kontinuierlichen Hydroly- 
sereaktor (7) mit zwei Einrichtungen (11, 12) zum 
Einfuhren der von der Uberfuhrungspresse (6) ab- 
getrennten Flussigkeit unter Druck zur Beheizung 
und Druckerzeugung, wobei die erste Einrichtung 
(11) am Eingang des Hydrolysereaktors (7) unmit- 
telbar nach dem Ausgang der Uberfuhrungspresse 
(6) und die zweite Einrichtung (12) in Stromungs- 
richtung danach, vorzugsweise im Bereich zwi- 
schen Mitte und Ende des Hydrolysereaktors (7), 
angeordnet sind, 

- eine mit dem Ausgang des zweiten Hydrolysere- 
aktors (7) verbundene Ausdruckpresse (9) zur Ab- 
trennung von Flussigkeit aus der Suspension aus 
dem zweiten Hydrolysereaktor (7) und Oberfuhrung 
der abgepretften Suspension in den nachgeschaite* 


ten ProzejS, 

- eine mit dem Ausgang der Ausdruckpresse (9) 
verbundene Entspannungseinrichtung (19) zur Ent- 
spannung der eingefuhrten Suspension des aufge- 

s schlossenen Lignoceilulosematerials auf Atmospha- 
rendruck mit einer Dampfabfuhrungseinrichtung, 

- eine mit dem Ausgang der Entspannungseinrich- 
tung (19) verbundene Extraktionsvorrichtung (22) 
zur Extraktion des Lignins aus der eingefuhrten 

70 Suspension und Gewinnung des Lignins und der 
Cellulose, 

- eine unter Atmospharendruck arbeitende erste 
Rektifizierkolonne (13), deren Eingang mit dem 
Russig keitsausia/S der Ausdruckpresse (9) sowie 

75 mit der Dampfabfuhrungseinrichtung der Entspan- 
nungseinrichtung (19) verbunden ist, 

- eine uber einen Kondensator (14) mit dem Kopf 
der Rektifizierkolonne (13) verbundene Abscheide- 
vorrichtung (15) fur 2-Furaidehyd zur Phasentren- 

20 nung einer 2-Furaldehyd- und einer Wasserphase 
sowie 

- eine mit dem Ausgang fur 2-Furaldehyd der Ab- 
scheidevorrichtung (15) verbundene zweite Rektifi- 
zierkolonne (16), deren Kopfteil iiber einen Konden- 

2$ sator (21) mit dem Eingang der Abscheidevorrich- 
tung (15) und deren Ausia/3 mit einem Speicher 
(18) fur 2-Furaldehyd verbunden ist. 

10, Vorrichtung nach Anspruch 9, gekennzeich- 
net durch einen Warmeaustauscher (8), der behei- 

30 zungsseitig zwischen den Flussigkeitsauslafl der 
Ausdruckpresse (9) und den Eingang der ersten 
Rektifizierkolonne (13) geschaltet ist und der se- 
kundarseitig zwischen den Flussigkeitsausla/3 der 
Uberfuhrungspresse (6) und die beiden Einhchtun- 

35 gen (11, 12) zum Einfuhren von Russigkeit des 
zweiten Hydrolysereaktors (7) geschaltet ist. 

11. Vorrichtung nach Anspruch 10, gekenn- 
zeichnet durch eine Heizeinrichtung (10), die einer- 
seits mit der Sekundarseite des Warmeaustau- 

40 schers (8) verbunden ist und zwei Ausgange auf- 
weist die mit der ersten Einrichtung (11) bzw. der 
zweiten Einrichtung (12) zum Einfuhren von Flus- 
sigkeit in den zweiten Hydrolysereaktor (7) verbun- 
den sind und zur Nacher hitzung der vom Warme- 

45 austauscher (8) kommenden Flussigkeit dient, und 
die andererseits zwischen den Flussigkeitsauslatf 
der ersten Rektifizierkolonne (13) und den Flussig- 
keitseinla/3 des ersten Hydrolysereaktors (5) einge- 
schaltet ist. 

50 
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wte eine Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung 
von 2-Furaldehyd, Cellulose und Lignin aus Ligno- 
cellulosematerialien, die zu einer hohen Ausbeute an 
diesen Substanzen fuhren. Das Verfahren beruht auf 
£2 einer zweistufigen kontinuierlichen Hydrofyse von 
^ desintegriertem Lignocellulosematerial unter Druck in 
einem ersten kontinuierlichen Hydrolysereaktor (5) 

PO sowie einem nachgeschalteten zweiten kontinuierli- 
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chen Hydrolysereaktor (7), in dem eine zweistufige 
Hydrolyse durchgefuhrt wird; die resultierende Su- 
spension wird nach Abpressen der flussigen Phase, 
die den Hauptgehalt an 2-Furaldehyd enthalt, in ei- 
ner Entspannungsvorrichtung (19) auf Atmospharen- 
druck entspannt und in einer Extraktionsvorrichtung 
(22) extrahiert, wobei Lignin und Cellulose gewonnen 
werden. Der 2-Furaldehyd wird aus der flussigen 
Phase durch zweistufige Rektifikation unter Atmo- 
spharendruck gewonnenen. 


BNSpOCIO <EP 0346836A3 I > 


Rank Xerox (UK) Business Services 


EP 0 346 836 A3 



nwsnnrirv ^=p 0346836A3 ) > 


2 


i 


J 


Europaisches 
Patentamt 


EUROPAiSCHER 
RECHERCHENBERICHT 


Nummer der Anmeldung 


EP 89 11 0697 


EINSCHLAGIGE DOKUMENTE 


Kategorie 


Kennzeichnung des Dokuments mlt Angabe, sowett erf or der I ich, 
der ma/Jgebllchen TeHe 


Betrlfft 
Anspruch 


KLASSIFIKATION DER 
ANMELDUNG (Int. CI.5) 


P,A 


EP-A-0 291 494 (VOEST-ALPINE INDUSTRIEANLAGEN- 
BAU GESELLSCHAFT) 

* Spalte 2, Zeile 22 - Spaite 3. Zeile 11; Anspruche 1-12 * 

US-A-2 999 783 (TOMIO TERAI ET AL.) 

% Spalte 2, Zeile 37 - Spalte 3, Zeile 5 * * Spalte 4, Zeilen 13 

- 32* 

DATABASE WPIL, no. 89-309859 Derwent Publications Ltd., 
London, GB, 

& BR-A-8800691 (RHODIA SA) 

* whole abstract " 

FR-A-2 600 063 (COMPAGNIE FRANCAISE D'ETUDES ET 
DE CONSTRUCTION "TECHNIP") 

* das ganze Dokunnent * 


1,4,9,10 


1,4 


C 07 D 307/50 
D 21 C 1/02 
D 21 C 3/02 
D 21 C 3/20 


1,4,6,9 


RECHERCHiERTE 
SACHGEBfETE (Int. Ct.5) 


C 07 D 
D 21 C 


Der voriiegentie Recherchenbericnt wurde fiir alie Patentansprtiche erstellt 


Recnerchenort 


Den Haag 


Abschiuddatum der Recfterche 


29 August 91 


Priifer 


BERNARDO NORIEGA F. 


KATEGORIE DER GENANNTEN DOKUMENTE 
X : von besonderer Bedeutung aMein betrachtet 
Y : von besonderer Bedeutung in Verbindung mit einer 

anderen Verbffentlichung derselben Kategorie 
A : technologischer Hintergrund 
O: nichtschriftliche Offenbarung 
P : Zwischenliteratur 

T : der Erfindung 2ugrunde liegende Theorien oder Grundsatze 


E : alteres Patentdokument, das jedoch erst am Oder 
nach dent Anmeidedatum veroffentlicht worden ist 
D : in der Anmeldung angefuhrtes Dokument 
L : aus anderen Grunden angefuhrtes Dokument 


&: 


Mitgfied der gleichen Patentfamilie, 
ubereinstimmendes Dokument 


^MFOOCID- <EP 0346636A3 I - 


4 


